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Ver£ahren zur Herstellung von ^assesfareiem ^kalisulfid 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
wasserfreiem Alkalisulf id. 

In trockenem Zustand und fein verteilt k5nnen Alkalisulf ide 
bei erhChter Temperatur mit Luft reagieren^ woraus 
erhebliche Gef ahrenpotentiale und Produktverluste bei der 
thermischen Trocknung resultieren. Dies stellt eine hohe 
verfahrenstechnische und sicherheitstechnische Hurde beim 
Betreiben eines derartigen Prozesses dar. 

Aus EP 0 924 165 Al ist die Herstellung von wasserfreiem 
Alkalisulf id, ausgehend vom kristallwasserhaltigen 
Feststoff, mittels Vakuumkontakttrocknung bekannt. 
Ferner ist aus WO 01/255146 die konvektive Spriihtrocknung 
von wasserfreien Alkalisulf iden mittels heilien, 
wasserfreien Inertgasen bekannt, 

Aus Uhlemann, Chem. -Ing. -Tech. 62 (1990) S. 822-834 ist 
eine Obersicht uber bekannte Verfahren und Vorrichtungen 
zur kontinuier lichen Wirbelschicht-Spruhgranulation 
bekannt. 

Nachteil der bekannten Verfahren zur Herstellung von 
wasserfreiem Alkalisulfid ist der schlechte WSrme- und 
Stof f austausch und die Bildung eines staubenden Produktes. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Verfugung 
zu stellen, bei dem ein wasserf reies, nicht staubendes, 
granulatf 6rmiges Produkt entsteht und ein besserer Warme- 
und Stof f austausch als bei den bekannten Verfahren erfolgt. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
von wasserfreiem Alkalisulfid, welches dadurch 
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gekennzeichnet ist, dass man wasserhaltiges Alkalisulf id 
mittels einer Wirbelschicht-Spruhgranulation trocknet. 
Als wasserhaltiges Alkalisulf id kann NaaS *x H2O (3 < x ^ 
9) verwendet werden. Das wasserhaltige Alkalisulf id kann 
als Schmelze, Suspension, Dispersion oder Lbsung in den 
Verfahrensraum eingebracht werden. 
Die Alkalisulf idlosung, Alkalisulf idsuspension, 
Alkalisulf iddispersion oder 

Alkalisulf idkristallwasserschmelze kann in den 
Verfahrensraum mit einem Feststof f anteil von 10 % < Xts < 
95 bevorzugt 20 % < xts < 70 %, besonders bevorzugt 40 % 
< Xts < 70 eingebracht werden. Die Alkalisulf idlosung 
kann eine Losung von Alkalisulfid in Wasser sein. 
Bei dem Wirbelschicht-Spriihgranulationsverf ahren konnen in 
dem Verfahrensraum neu gebildete oder von auBen zusatzlich 
in den Verfahrensraum eingebrachte Feststof f-Partikel durch 
einen Fluidisierungsgasstrom in einem Wirbelbett 
fluidisiert werden. Der Verfahrensraum kann auf einer 
Seite, vorzugsweise unten, durch einen gasdurchiassigen 
Boden, durch den das Fluidisierungsgas einstromt, begrenzt 
werden. Das Fluidisierungsgas kann durch vorgeschaltete 
Prozessstufen in seiner Beschaf f enheit so eingestellt 
werden, dass es ein Potenzial zum KUhlen oder Trocknen 
aufweist. Des weiteren kOnnen das Fluidisierungsgas oder 
Telle davon gewUnschte chemische Reaktionen mit den 
gebildeten Feststoffen oder den eingespeisten 
L5sungsmitteln eingehen. 

Die Fluidisierungsgeschwindigkeit , die aus dem 
Fluidisierungsgasstrom resultiert, kann vorzugsweise so 
gewahlt werden, dass der Lockerungspunkt der vorhandenen 
Festkorperschuttung iiberschritten wird und ein standiger 
Platzwechsel der Feststof fpartikeln ermoglicht wird. Dieser 
standige Platzwechsel kann eine gleichmafiige 
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Auftref fwahrscheinlichkeit der eingespruhten Tropfchen 
bewirken. Die dem System zu- Oder abgefuhrte Energiemenge 
kann proportional zum Fluidisierungsgasstrom sein. Zur 
Steigerung des Durchsatzes des Verfahrens kann der 
5 Fluidisierungsgasstrom erhOht werden. Solange die 
Fluidisierungsgeschwindigkeit kleiner als die 
Austragsgeschwindigkeit der Partikel ist, kann sich ein 
stabiles Wirbelbett ausbilden. Die 

Fluidisierungsgeschwindigkeit kann jedoch weiter erhaht 

10 werden^ urn den Energieein- oder austrag weiter zu steigern. 
In dem Verf ahrensraum konnen Schmelzen, Suspensionen, 
Dispersionen oder Losungen von Alkalisulf iden verspruht 
werden, deren Tropfchen sich auf den f luidisierten 
Partikeln niederschlagen und auf deren Oberflache 

15 verteilen. Durch Warmeubergang vom Gasstrom zu den feuchten 
Partikeln kann das Losungsmittel verdunsten, wobei der 
geloste, dispergierte oder suspendierte Feststoff in einer 
dunnen Schicht auf dem Partikel zurtickbleibt . Es kann so zu 
einem schalenweisen Aufbau von Feststof fmaterial auf der 

20 Oberflache der Partikeln kommen. Das beschriebene 

Partikelwachstum kann von den Stof f eigenschaf ten, wie zum 
Beispiel Feststof fdichte, Klebeneigung und Wirbelverhalten 
beeinflusst und durch geeignete Wahl der Prozessparameter 
reproduzierbar gesteuert werden. 

25 Das Fluidisierungsgas kann ein erhitztes sauerstof f f reies 
Inertgas, das beim Passieren der Wirbelschicht 
verdampf endes Losungsmittel aufnimmt und aus dem Prozess 
tragt, sein. Das Fluidisierungsgas kann Stickstoff, Helium, 
Argon oder eine Mischung der genannten Gase sein. 

30 



Das Fluidisierungsgas kann innerhalb des Verf ahrensraumes 
eine Temperatur von 250**C bis 800**C besitzen. 
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Das Verspruhen der Losung, Suspension^ Dispersion Oder 
Schmelzen kann mit DUsen erfolgen^ durch die gleichzeitig 
ein Oder mehrere Stoffe durchgeleitet werden. Diese kOnnen 
als DruckdUsen Oder als pneximatische ZerstSuber ausgefvihrt 
5 sein. Im Fall von Druckdasen kttnnen lediglich die unter 
Druck stehenden Losungen^ Suspensionen, Dispersionen oder 
Schmelzen des zu granulierenden Stoffes verspriiht werden. 
Werden hingegen pneumatische Zerstauber eingesetzt, so 
k5nnen zusatzlich zu den fliissigen Stoffen von Losungen, 

10 Suspensionen, Dispersionen oder Schmelzen Zerstaubergas und 
Dtisenreinigungsgas verspriiht werden. Die technische 
Ausfahrung der Dusen oder die Eindusrichtung in den 
Wirbelschichtraum kann prinzipiell frei gewahlt werden und 
ist produktabhangig. Die Anzahl der Stoffe die maximal 

15 durch eine Duse geleitet werden konnen, soil keinesfalls 
limitierend ftir die Granulation von Alkalisulf iden sein. 
Das eingesetzte Hilfsgas zur Zerstaubung kann ein 
sauerstof f f reies Inertgas sein. Vorzugsweise kann im 
Kreisgasbetrieb ein Teilstrom des Kreisgases eingesetzt 

20 werden. 

Ein Granulatteilstrom kann kontinuierlich oder 
diskontinuierlich aus der Granulationswirbelschicht 
entnommen, gegebenenf alls gektihlt und nach Bedarf unter 
25 Schutzgasatmosphare gelagert oder abgeftillt werden. Die 
Granulation kann auch batchweise durchgefiihrt werden. 

Das Abgas kann im Betrieb mit einem stabilen Wirbelbett 
nach Verlassen der Wirbelschicht einen Feinstaubanteil mit 
30 sich ftihren, der in geeigneter Weise abgeschieden, 
beispielsweise durch Filter oder Zyklone, und ins 
Wirbelbett zurlickgef lihrt werden kann. Die weitgehende 
Staubabscheidung kann oberhalb der Wirbelschicht in dem 
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Wirbelschicht-Sprugranulator selbst Oder auBerhalb des 
Spruhgranulators in einem geeigneten externen Abscheider 
erfolgen. Werden zur Staubabscheidung Oberf lachenf ilter mit 
DruckstoBabreinigung eingesetzt^ so kann die Abreinigung 
mit jedem sauerstof f f reien Gas, vorzugsweise aber mit 
vorgewarmten Inertgas oder einem Teilstrom des 
Fluidisierungsgases, erfolgen. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann bei Oberdruck, 
Normaldruck oder Unterdruck durchgefuhrt werden. Ein 
bevorzugter Verf ahrensdruckbereich kann dann gegeben sein, 
wenn mit dem Fluidisierungsgas, bei maximal zulassiger 
Systemtemperatur, spezif ikationsgerechtes Granulat bei 
maximaler Kapazitat erzeugt wird. Da ein Sauerstof feinbruch 
in das System vermieden werden muss, kann die Anlage 
vorzugsweise im Normaldruck oder leichtem Oberdruck von 
Ap=0 bis 200 mbar uber Umgebungsdruck betrieben werden. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann im Durchtrittsbetrieb 
gemaB Figur 1 betrieben werden. 

Im Durchtrittsbetrieb kann als Fluidisierungsgas Inertgas 
erwarmt werden. Vorzugsweise kann das Fluidisierungsgas ein 
sauerstof farmes, mit kleiner 0,1 Vol.-%, bevorzugt kleiner 
0,05 Vol.-%, Sauerstof f oder sauerstof ffreies Gas sein. Die 
Fluidisierungsgaserhitzer kSnnen elektrisch, mit Dampf oder 
mit warmetragermedien betrieben werden. Zum 
wirtschaf tlichen Betreiben der Trocknungsanlage kann eine 
Kombination der Fluidisierungsgaserhitzer zweckmaBig sein. 
Das Fluidisierungsgas kann dann zum Verspriihen der 
Alkalisulf idlosung, Alkalisulf idsuspension, 
Alkalisulf iddispersion oder 
Alkalisulf idkristallwasserschmelze in die 
Wirbelschichtgranulationsapparatur eingesetzt werden. 
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Das Tockengas kann die Kammer mit einer Gasgeschwindigkeit , 
die ausreicht^ die Partikelschtittung mindestens zu 
fluidisieren oder sogar teilweise getrocknete oder 
agglomerierte Teilchen pneumatisch auszutragen^ 
5 durchstr5men. 

Die vom Trockengasstrom gefSrderten Teilchen k5nnen aus dem 
Gasstrom abgetrennt und gegebenenf alls zumindest teilweise 
wieder zurUckgef Uhrt werden (Feinstaubrtlckf uhrung) . Die 
Teilchen mit einer GrOBe innerhalb des gewunschten 
10 TeilchengrOBenbereiches konnen^ vorzugsweise 

kontinuierlich, aus der Kammer ausgetragen werden^ sodass 
(i^ die in der Kammer befindliche Masse konstant bleibt. 

Das Losungsmittel kann kondensiert und die Abluft 
15 nachbehandelt werden. 

Im Durchtrittsbetrieb wird stets frisches Fluidisierungsgas 
in den Verf ahrensraum geleitet und das aus dem 
Verf ahrensraum austretende Abgas verworfen. 

20 Das erf indungsgemaBe Verfahren kann im Kreisgasbetrieb 
gemaii Figur 2 betrieben werden, bei dem das Abgas 
rezykliert und durch Energiezuf uhr so konditioniert werden 
'1% kann, dass es wiederum als Fluidisierungsgas eingesetzt 

werden kann. Bei der Konditionierung kann dem Abgas die im 

25 Verf ahrensraum verdampften Fltissigkeitsbestandteile 

teilweise wieder entzogen werden, sodass dlese ebenfalls 
rezykliert werden k5nnen. MOglichst vollstandige 
Kreisgasf ahrung mit Ausschleusung der Uberschtissigen 
Losungsmittel und Inertgase ist unter wirtschaf tlichen 

30 Aspekten anzustreben. Im Kreisgasbetrieb kann das 
eingesetzte reine Inertgas sukzessive mit den 
Losemitteldampf en angereichert werden. Nach einiger Zeit 
kann sich eine Gleichgewichtszusammensetzung des 
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Fluidisierungsgases einstellen, die durch den Anteil an 
zusatzlich eingebrachtem Inertgas und durch den Anteil der 
verdampfenden Lbsungsmittel bestimmt wird. 
Das wasserdampfhaltige Abgas kann verworfen oder 
5 vorzugsweise der Wasserdampf kondensiert werden. Das Gas 
kann erneut zum Einsatz als Fluidisierungsgas aufbereitet 
werden. 

Bei dem bevorzugten Verfahren gemaii Figur 2 - Vermeidung 
10 der weiteren Einspeisung von Inertgasen in den laufenden 
Prozess - kann die Trocknung im stationSren Betrieb in 
reinem iiberhitztem Wasserdampf erfolgen, wobei die in dem 
Verf ahrensraum verspruhte Wassermenge ausgeschleust werden 
kann. Das wasserdampfhaltige Abgas kann verworfen oder 
15 vorzugsweise der Wasserdampf kondensiert werden. Das Gas 
kann erneut zum Einsatz als Fluidisierungsgas aufbereitet 
werden. Der Einsatz von Inertgasen kann im stationaren 
Prozess weitgehend, vorzugsweise vollstandig, vermieden 
werden und so eine Trocknung und Granulation in nahezu 
20 reinem, iiberhitztem Wasserdampf durchgeftihrt werden. Eine 

Nachbehandlung des moglicherweise geruchsbelasteten Abgases 
kann bei dieser Fahrweise vollstandig ent fallen. 

Das mit dem erf indungsgemaJien Verfahren hergestellte 
25 wasserfreie Alkalisulf id, kann einen Restwassergehalt von 
kleiner 10 Gew.-%, vorzugsweise kleiner 3 Gew.%, besonders 
bevorzugt kleiner 2 Gew.-%, enthalten. 

Die mit dem erf indungsgemafien Verfahren hergestellten 
wasserfreien Alkalisulf ide konnen Alkalisulf id-Granulate 
30 sein. 

Die mit dem erf indungsgemalien Verfahren hergestellten 
Granulate konnen einen Mittelwert der 

PartikelgrcSBenverteilung von 100 ]na bis 30 mm besitzen. Die 
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Granulate konnen annahernd sphSrische, massive 
Feststof fpartikel sein, 

Zum Start des Granulatibnsvorgangs kann eine inerte 
Startf ullung, beisplelsweise Quarzsand, eingesetzt werden. 
5 Diese inerte Startfiillung kann als Trager, auf die das 
Alkalisulfid aufgebracht wird^ dienen. 

Im Batch-Betrieb kann eine Teilmenge des auf diese Weise 
erzeugten Granulates erneut als Startfiillung eingesetzt 
werden, Dadurch kann das inerte Material der ursprUnglichen 
10 Startfiillung nach und nach ausgeschleust werden. Dabei kann 
ein Zusammenhang zwischen der resultierenden Granulatgroiie 
und dem Massenverhaltnis von Startfiillung und auf gebrachtem 
Alkalisulfid bestehen. 

Im kontinuierlichen Betrieb kann die inerte Startfiillung 
15 sukzessive ausgeschleust werden. 

Durch den vorzugsweisen Verzicht auf den Einsatz von 
Inertgasen im stationSren Betrieb kann kein 
schadstof fhaltiges Abgas entstehen, das aufwendig zu 
20 reinigen w^re. 

Das erf indungsgemSIie Verfahren hat den Vorteil, dass es 
einen h5heren W^rme- und Stof f austausch als das bekannte 
Spriihtrocknungsverf ahren und somit eine h5here 
25 Leistungsfahigkeit aufweist. Das erf indungsgemaiSe Verfahren 
kann zu granulSren^ nicht staubenden Produkten mit 
wesentlich besseren Handhabungseigenschaf ten, wi« 
beisplelsweise niedrigerem Gef ahrdungspotenzial, fuhren. 



30 



Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine Vorrichtung 
zur Durchfuhrung des erf indungsgemafien Verfahrens, die aus 
folgenden Bestandteilen besteht: 
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- eine Granulatorkammer mit einem Durchmesser-Hohe- 
Verhaltnis von 1:1 bis 1:5/ die einen Anstromboden 
aufweist , 

- ein in dieser Kammer angeordnetes Zerstaubungsorgan ftir 
die Schmelzen, Suspensionen, Dispersionen oder LOsungen, 

- ein Zufahrorgan ftir das Fluidisierungs- und 
Trocknungsmedium^ 

- eine im oberen Teil der Kammer angeordnete 
Austragsof fnung fOr die zu rezyklierenden FeinstSube 
Oder Partikel/ 

- ein Feststof fabscheidesystem, das Uber diese 
Austragsof fnung mit der Kammer verbunden ist, und das 
ein gegebenenf alls mit der Filtereinheit versehenes 
Abluftrohr zur Abfuhrung des Gasstromes aufweist^ 

- eine Ruckfuhrung fur die zu rezyklierenden Feinstaube 
und Produkte, die ausgehend von der Austragsof fnung in 
dem unteren Teil der Kammer miindet^ 

- ein Sichter, der am unteren Teil der Kammer angeordnet 
ist, 

- eine RUckgewinnungsanlage des Losungsmittels aus dem 
Abgasstrom 

- eine Rezyklierungs- und Konditionierungs-Apparatur zur 
mindestens teilweisen Rezyklierung und Konditionierung 
des Abgases zum erneuten Einsatz als Fluidisierungsgas 
(Kreisgasf ahrweise) . 

Beispiele: 

In einem Glasbehalter wird bei einer Temperatur von 120 ®C 
NaaS * 3H2O auf geschmolzen. Die resultierende Schmelze 
besitzt einen Wasseranteil von ca. 41 %. Fur die Fbrderung 
der Schmelze zum Trpckner wird eine Zahnradpumpe 
eingesetzt. Die VerdUsung der Schmelze in den Trockner 
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erfolgt mit einer Zweistof f diise (Modell Schlick 970-S4) mit 
einem Dusendurchmesser von 1,2 ram. Die DUse wird bei einem 
Gasdruck von 3 bar mit einem Zerstaubungsgasdurchsatz von 
4,5 m^/h betrieben. 
5 Der verwendete Wirbelschicht-Granulator besteht aus einer 
Trocknungskaramer mit einem Durchmesser von 190 mm und einer 
H6he von 370 ram. Der Boden der Trocknungskaramer fungiert 
als Gasverteiler . Die Rtickfiihrung von Feinstaub in die 
Wirbelschicht erfolgt Uber einen Zyklon und einen Filter. 
10 Zur weiteren Reinigung des T^gasstromes wird ein mit Wasser 
betriebener Wascher eingesetzt. 

Die Erwarmung des Trocknungsgases erfolgt mit einem 
elektrischen Gaserhitzer. Als Trocknungsgas werden 
Stickstoff und Wasserdampf aus dem Leitungsnetz eingesetzt. 
15 Der Wasserdampf wird von 10 bar auf Atmospharendruck 

entspannt, durch einen Kondensatabscheider geleitet und 
anschlieBend Uberhitzt. Das Trocknungsgas wird mit einer 
Temperatur von bis zu 400 ®C in die Trocknungskaramer 
geleitet. 

20 In der Trocknungskaramer befindet sich eine Startf Ollung, 

auf welche die Schmelze aufgespriiht wird. Die Startfiillung 
besteht aus 500 g Quarzsand mit einer PartikelgroBe von 200 
- 350 yim. Durch den Warmeeintrag des Trocknungsgases 
verdampft das LOsungsmittel (Kristallwasser) . Die Trocknung 

25 findet bei einer Abgastemperatur zwischen 150 und 250 
statt, wobei der Mengenstrom der Schmelze die 
Austrittstemperatur des Trocknungsgases regelt. Der aus der 
Trocknungskaramer austretende Gasstrom passiert den Zyklon 
und den Filter, wo mitgerissene Partikel abgeschieden 

30 werden. 

Der Betrieb erfolgt Batch-weise, das trockene Produkt wird 
nach Versuchsende aus der Wirbelschicht entnommen. Die 
Partikelgr5Be des Produktes liegt bei ca. 300 - 550 pmi. Die 
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aufgespruhte Natriumsulf id-Masse entspricht etwa 1.500 g. 
Grofiere Partikel entstehen durch Teilen der Produktmenge 
und Wiederverwendung als Startf ullung. Dadurch wird auch 
der Quarzsand letztlich ausgeschleust . 

Die Bestandteile der Apparatur sind aus Glas und aus 
Edelstahl gefertigt. 

In Tabelle 1 sind die Einstellungsparameter und die 
Restfeuchte angegeben. 
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Tabelle 1 



Parameter 


Einheit 


Beispiel 
1 


Beispiel 
2 


Beispiel 
3 


Trocknungsgasstrom 


mVh 


100 


Dusentreibgas 


mVh 


4,5 


Medium 




Stick- 
stoff 


Stick- 
stoff 


Wasser- 
dampf 


Eintrittstemperatur 


"C 


300 


400 


400 


Abgastemperatur 


"C 


150 


250 


250 


Restfeuchte 


% 


7,5 


1,5 


2,5 
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Die angegebenen Restfeuchten bezlehen sich nur auf 
Natriumsulf id^ die inerte StartfUllung wird 
herausgerechnet . 

Die Beispiele des erf indungsgemaiien Verfahrens zeigen eine 
Restfeuchte unter 10 Gew.-%. Das erhaltene Natriumsulf id, 
hergestellt mit dem erf indungsgeinaBen Verfahren, ist nicht 
staubend und granulatf 5rmig. 



15 



20 



25 



Bestimmung der Restfeuchte 

19,5 g Na2S*xH20 wird im 1000 ml Mefikolben eingewogen, in 
voll entsalztem Wasser gelost und der Kolben bis zur 
Eichmarke aufgefullt. Von dieser Losung werden entweder 
genau 10 ml abpipettiert oder 10,0 g auf der 
Prazisionswaage in einen 300 ml Erlenmeyerkolben mit 
Schliff eingewogen und mit ca. 90 ml voll entsalztem Wasser 
aus einem Mefizylinder verdannt. Mit dem Metrohm Dosimat 
wird unter leichtem Ruhren mit einem Magnetriihrer 60 ml 
lodlOsung (0,05 mol/Liter) hineinpipettiert , dabei wird die 
Losung durch ausfallenden Schwefel mit der Zeit trtib und 
spater durch den OberschuB an Iodl5sung braun gefarbt. Da 
es sich bei der lodometrie xim eine Zeitreaktion handelt 



010399 S6 

13 

bleibt die Reaktionslosung 15 Minuten bei Raumtemperatur 
stehen und wird in dieser Zeit zwischendurch haufiger 
geschiittelt. Die Aufbewahrung wShrend dieser Zeit erfolgt 
im geschlossenen Kolben und nach MGglichkeit im Dunkeln, da 
lod fliichtig ist beziehungsweise durch Lichteinstrahlung 
lodid zu lod oxidiert wird- 

Nach dieser Reaktionszeit wird das iiberschassige lod mit 
einer 0,1 n Natriumthiosulf atldsung titriert. Bei der 
Titration wird zunSchst soviel NormallSsung zugesetzt, bis 
die LOsung von vorhandenem lod gerade noch braun gefSrbt 
ist. Nach Zusatz von 2 ml Starkel5sung (blaue Farbe) , wird 
bis zum Farbumschlag weiter titriert und die verbrauchte 
Menge Thiosulf at-L5sung notiert. Von jeder gelosten Probe 
wird eine Dreif achbestimmung durchgef uhrt . 
Berechnung: 

Das Natriumsulf id reagiert mit lod im Molverhaltnis 1:1. 
Fur die Titration von 10,0 g einer NaaS-Losung aus 19,5 g 
Na2S (100%ig) in 1000 ml H2O wird genau 50,0 ml einer 
lodlosung mit c = 0,05 mol/Liter verbraucht. Bei einer 
Vorlage von 60,0 ml lodiasung mussen noch 10,0 ml mit 10,0 
ml Natriumthipsulfatldsung c = 0,1 mol/Liter zurucktitiert 
werden. Ober den Mehrverbrauch an Natriumthiosulf at I5sung 
wird nun der Wirkstof f anteil und dann der Wassergehalt des 
eingesetzten NaaS nach folgender Formel berechnet: 

(V(l2) -V(Na2S203) ) *0, 05 mol/1 *M(Na2S) 

*100*100 = Wirkstoffge- 

Einwaage Na2S [g] halt in Gew.% 

V(l2) = Volumen vorgelegte Iodl5sung in Liter 

V(Na2S203) = Verbrauch an Natriumthiosulf atldsung in Liter 

M(Na2S) = Molmasse von Natriumsulf id in g/Mol 

m(Na2S) = Einwaage der Na2S-Probe in g 
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Restfeuchte in Gew.-% = 100 - Wirkstof f gehalt in Gew. 
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Patentanspriiche : 



1. Verfahren zur Herstellung von wasserf reiem Alkalisulf id^ 
dadurch gekennzeichnet/ 

5 dass man wasserhaltiges Alkalisulfid mittels einer 

Wirbelschicht-Spriihgranulation trocknet . 

2. Verfahren zur Herstellung von wasserf reiem Alkalisulfid 
gemafi Anspruch 1, 

10 dadurch gekennzeichnet , 

dass man bei Normaldruck oder leichtem Oberdruck von 
.4(1^'' Ap=0 bis 200 mbar iiber Umgebungsdruck trocknet. 

3. Verfahren zur Herstellung von wasserf reiem Alkalsulfid 
15 gemafi Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet , 

dass man das Fluidisierungsgas im Kreis ftihrt und 
OberschuBwasserdampf durch Kondensation abgasfrei 
ausschleust • 

20 

4 . Vorrichtung zur Durchf iihrung des Verf ahrens gemali 
Anspruch 1 , 

£^J dadurch gekennzeichnet , 

dass sie aus den folgenden Bestandteilen besteht: 

25 

eine Granulatorkammer mit einem Durchmesser-Hohe- 
Verhaltnis von 1:1 bis 1:5, die einen AnstrSmboden 
aufweist , 

ein in dieser Kammer angeordnetes Zerstaubungsorgan 
30 fur die Schmelzen, Suspensionen, Dispersionen oder 

Losungen, 

ein Zufuhrorgan fur das Fluidisierungs- und 
Trocknungsmedium, 
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eine im oberen Teil der Kammer angeordnetete 
Austragsof fnung far die zu rezyklierenden Feinstaube 
Oder Partikel, 

ein Feststof fabscheidesystem, das uber diese 
Austragsof fnung mit der Kammer verbunden ist^ und das 
ein gegebenenfalls mit der Filtereinheit versehenes 
Abluftrohr zur AbfUhrung des Gasstromes aufweist, 
eine RtickfUhrung ftlr die zu rezyklierenden Feinstaube 
und Produkte, die ausgehend von der Austragsof fnung in 
dem unteren Teil der Kammer mtindet^ 

ein Sichter, der am unteren Teil der Kammer angeordnet 
ist, 

eine Ruckgewinnungsanlage des Losungsmittels aus dem 
Abgasstrom 

eine Rezyklierungs- und Konditionierungs-Apparatur zur 
mindestens teilweisen Rezyklierung und Konditionierung 
des Abgases zxam erneuten Einsatz als Fluidisierungsgas 
(Kreisgasfahrweise) . 
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Zusammenf assung : 

Verfahren zur Herstellung von wasserf reiem Alkalisulfid 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung 
zur Herstellung von wasserfreiem Alkalisulfid/ wobei man 
wasserhaltiges Alkalisulfid durch eine Wirbelschicht- 
Sprtihgranulation trocknet. 
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Wirbelschicht-^prilhgranulati n von 
Alkalisulfiden im Durchtrittsbetrieb 



Alkalisulfid- 
schmelze 



Produkt- 
abscheidung 



Jl Produkt- 
'^'^'^^ austrag 



Wirbelschicht- 
SprGhgranulation 



"O" Abluft zur 
^ Nachbehandlung 



Kondensation 



LOsungs- 
wasser 



Trocknungs- 

gas- 
erwdrmung 



Inertgas 



10 



15 



Figur 1 
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Wirbelschicht-Sprahgranulation von 
Alkalisulfiden im Kreisgasbetrieb 



Alkalisulfid- 
schmeize 



Produkt- 

abscheidung 



rn Produkt- 
<^ austrag 



Wirbelschicht- 
Sprahgranulation 



"w" Abluft zur 
'-htJ Nachbehandlung 



Kondensation 



Ldsungs-. 
wasser 



Trocknungs- 

gas- 
erwdrmung 



Inertgas 



5 
10 



15 



Figur 2 



